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ABSTRAKT 
Diplomová práce je zaměřena na určení přítomnosti platiny ve vzorcích půdy metodou 
absorpční spektrometrie. Tato práce je rozdělena na dvě části, teoretická část je zaměřena na 
výskyt a chování platiny v životním prostředí, na základní chemické a fyzikální vlastnosti 
platiny, na její význam v automobilových katalyzátorech, na metodu extrakce pevnou fází  
a na metodu stanovení atomové absorpční spektrometrie. Druhou částí, je část praktická, ta je 
zaměřena na stanovení množství platiny v půdních vzorcích na území města Brna. 
 
ABSTRACT 
The diploma thesis focuses on identifying the presence of platinum in soil samples by 
absorption spectroscopy. The work is divided into two parts, the theoretical part is focused on 
the occurrence and behavior of platinum in the environment, the fundamental chemical and 
physical properties of platinum, its importance in catalytic converters in cars, on solid phase 
extraction method and the method for the determination of atomic absorption spectrometry. 
The second part is the practical part, focused on the determination of the platinum amount in 
the soil samples in the city of Brno. 
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1. ÚVOD 
 
V současné době prudce stoupá koncentrace platiny a jejích sloučenin v životním prostředí, 
především v souvislosti se zvětšujícím se automobilovým provozem, kde platina představuje 
hlavní roli jako katalyzátor v procesech pracujících na principu oxidačních a redukčních 
reakcích toxických sloučenin výfukových látek. Snižuje se množství těchto zplodin, ale 
zároveň se do životního prostředí uvolňuje velké množství platiny a jejích sloučenin. Takto 
uvolněná platina je schopna vstupovat do všech cyklů životního prostředí a šířit se dál. Tím se 
dokáže přirozeně dostat až do potravního řetězce a způsobovat zdravotní potíže. Můžeme říct, 
že platina je významný rizikový prvek, jak pro lidské zdraví, tak pro životní prostředí. 
Do styku s platinou a jejími sloučeniny se dostáváme téměř každý den, neboť její největší 
zastoupení je ve vzdušných aerosolech poblíž frekventovaných silnic, kde se usazuje a odkud 
se i dál šíří do životního prostředí. S technologickým pokrokem a neustálým zdokonalováním 
automobilových katalyzátorů se sice koncentrace uvolněné platiny snížila, ale nezastavila, což 
dokazuje současný vývoj citlivějších analytických metod, které i malé koncentrace platiny 
dokážou stanovit. Mezi takové metody patří i atomová absorpční spektrometrie 
s elektrotermickou atomizací. 
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2. TEORETICKÁ ČÁST 
2.1 Platina 
Platina, latinsky Platinum, je drahý kov, lesklé stříbřitě šedobílé barvy. Jako kov je velmi 
kujný, tažný, ušlechtilý, elektricky a tepelně středně vodivý. V přírodě se vyskytuje ryzí. Její 
zastoupení v zemské kůře se pohybuje ve velmi nízkých množstvích, je tedy velmi vzácná. 
V nalezištích se nachází spolu s dalšími platinovými kovy. Mezi platinové kovy se řadí šest 
prvků. Platina má největší zastoupení. Dále sem patří palladium, rhodium, ruthenium, osmium 
a iridium. Dále se ještě dělí na lehké a těžké platinové kovy podle protonového čísla. Platina 
spolu s osmiem a iridiem patří k těžkým platinovým kovům. Zbylé tři jsou lehké platinové 
kovy. V soustavě periodických prvků leží v páté a šesté periodě osmé, deváté a desáté 
skupiny. Všech šest platinových prvků patří k přechodným prvkům. K těm nejdůležitějším 
vlastnostem těchto prvků patří hlavně odolnost vůči kyselinám. Je tedy velmi odolná vůči 
chemickým činidlům. V podstatě není rozpustná v minerálních kyselinách, kromě jediné 
výjimky a to lučavky královské (v poměru 3:1). Naopak dobře rozpustná je v taveninách 
oxidů a peroxidů alkalických kovů. Mezi další jejich schopnost je tvorba komplexů. Zbarvení 
všech platinových kovů je podobné šedobílé barvy, které je dáno přítomností jejich 
nespárovaných elektronů v jejich d-orbitalech. Podobná je i jejich vysoká tvrdost a nízká 
reaktivita.  Platina se také často nachází i v přítomnosti sulfidů a arsenidů u rud s niklem, 
mědí a železem. Je jeden z prvků s největší známou hustotou. Mřížka platiny je kubická, 
plošně centrovaná. V přírodě se vyskytuje v několika stabilních izotopech a jedním 
radioizotopem. Pokud jde o oxidační stavy, nejčastěji se vyskytuje v oxidačním stavu II a IV. 
Maximálního oxidačního stavu, kterého může platina dosáhnout je VI, v podobě PtF6.  
V  záporných oxidačních stavech nevystupuje. Zajímavá je její schopnost pohlcovat značné 
objemy plynného vodíku [1,2,3,4,5]. 
 
2.2 Sloučeniny platiny 
 
2.2.1 Sulfidy 
Sulfid platnatý PtS vznikne zahřátím směsi chloridu platnatého a uhličitanu sodného se 
sírou. Je sytě zelené barvy s krystalickou strukturou. Velmi odolný vůči kyselinám [1,2]. 
Sulfid platičitý je dalším významným sulfidem, který získáme vysrážením sulfanem 
z roztoků platičitých solí [1,2]. 
2.2.2 Oxidy 
Stejně jako u sulfidů i mezi dva nejvýznamnější oxidy platiny patří oxid platnatý a oxid 
platičitý. Ten je možné připravit povařením chloridu platičitého s uhličitanem sodným  
a následnou dehydratací přímo za vzniku hydratovaného oxidu platičitého, s teplotní stabilitou 
až do teploty 650 ⁰C [2,3,6]. 
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2.2.3 Komplexy 
Mezi nejvýznamnější komplexní sloučeniny patří kyselina hexachloroplatičitá 
H2[PtCl6].xH2O, tu je možné připravit rozpouštěním platiny v lučavce královské a následným 
opakovaným odpařováním výsledného produktu s kyselinou chlorovodíkovou [2,6]. 
Mezi málo rozpustné komplexy se řadí hexachloroplatičitan draselný K2[PtCl6]. 
Vystavíme-li ho redukci s hydrazinem získáme tetrachloroplatnatan draselný K2[PtCl4]. Ten 
nám může sloužit pro přípravu dalších komplexů [2,6]. 
Nejčastěji platina existuje v komplexech v oxidačním stavu IV. Uvedené platičité 
komplexy jsou diamagnetické, oktaedrické struktury a termodynamicky stabilní. Nejčastěji 
spolu s halogeny, kyanidy, thiokyanatany nebo aminy [2]. 
Platina se objevuje i v oxidačních stavech V a VI, ale jde jen o několik komplexů s fluorem  
a kyslíkem. Oxidační stav III zatím u platiny nebyl identifikován [2]. 
 
2.2.4 Halogenidy 
Z halogenidů vytváří platina pouze fluoridy a to v oxidačních stavech V a VI. Tyto látky 
jsou velmi reaktivní, proto je nutné je připravovat za bezpečnostních podmínek. Jedním 
z nejdůležitějších zástupců je fluorid platičitý (PtF5)4. Ten je velmi nestálý, snadno přechází na 
fluorid platinový a platičitý. Další zástupce je tedy fluorid platinový PF6, ten patří mezi 
nejsilnější oxidační činidla [6,7]. 
 
2.3 Vlastnosti platiny 
Přestože v přírodě se platina v ryzím stavu vyskytuje v menší míře, mnohem častěji je 
doprovázena v přítomnosti dalších kovů nebo vázána v dalších rudách je její roční těžba okolo 
sto tun. Dalším faktorem je její cena, platina patří k dražším kovům, ale i přes tyto faktory je 
pro svoje vlastnosti často využívaná. Mezi její přednostní vlastnosti patří dobrá kujnost, 
tažnost, nízká reaktivita, vysoká odolnost a rozpustnost [4,7,8]. 
2.3.1 Rozpustnost 
Rozpustnost platiny a jejích sloučenin ve vodě z velké části ovlivňuje jejich aktuální 
toxicitu. Mezi dobře rozpustné sloučeniny patří její oxidy a chloridy. Dále její halogenidy, 
tedy obecně sloučeniny, které obsahují halogeny. Dobře rozpustné jsou i sloučeniny 
s dusíkem. Ve vodném prostředí je důležitá také rozpustnost jejích komplexů. Další z faktorů, 
které ovlivňují rozpustnost ve vodě platiny ve vodě je přítomnost síry. Pokud se naváže na 
platinu, může její rozpustnost zvýšit. Podstatným faktorem, který také ovlivňuje rozpustnost 
je velikost emitovaných částic. Čím menší velikost emitovaných částic, tím větší rozpustnost. 
Se zvětšující se velikostí částic, klesá jejich rozpustnost. Emise z výfukových plynů se dál 
rozšiřují do životního prostředí, kde reagují s dalšími přítomnými látky. Tím může dojít 
k transformaci na rozpustnější látky. V půdách se může platina transformovat díky 
huminovým kyselinám, ty mohou mít navázanou síru a tím zvýšit rozpustnost platiny [9,10]. 
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2.3.2 Toxické účinky platiny 
 Jelikož je patrné, že se platina dostává do životního prostředí řadou činností, je v poslední 
době častou otázkou i její působení v životním prostředí. Jde hlavně o zátěž, kterou způsobuje 
v životním prostředí, ale také o její chování, distribuci a vzájemné interakce s dalšími látkami 
v životním prostředí. V životním prostředí se látky potkávají, působí dohromady a tím, že 
spolu reagují, se ovlivňují i jejich vzájemné účinky. Bylo prokázáno, že platinové komplexy 
vykazují baktericidní účinky. Při letálních koncentracích dochází u mikroorganismů k inhibici 
buněčného dělení a inhibici DNA. Ale i při nižších koncentracích dochází k poškození 
biologických a biochemickým procesům v organismu. Při ekotoxikologických testech 
prováděných na vodních organismech nebo rostlinách docházelo při působení platiny 
k úbytku váhy, snížení obsahu bílkovin, inhibici růstu, snížení nárůstu listové plochy, 
poškození DNA, dále dochází k ovlivnění buněčné propustnosti membrány nebo poškození 
proteinové syntézy a poškození struktury lipidové vrstvy mitochondrií [11,12,13,].  
 V životním prostředí jsou nejdostupnější rozpustné formy platinových kovů, které mohou 
přímo ovlivňovat zdraví člověka i životní prostředí. Pro lidské zdraví jsou největší problém 
především emise výfukových plynů, které obsahují platinové komplexy s halogenovými 
ligandy, které vyvolávají alergie. Největší zdravotní riziko vzniká při inhalaci platinových 
kovů, které jsou navázané na částice poletavého prahu. Tyto jemné částice se dostávají do plic 
a při dlouhodobém působení mohou vyvolat podráždění horních a dolních cest dýchacích, 
sípání, dušnost nebo chronické kašlání. Při chronickém působení se mohou pomocí bílkovin 
dostat až do ledvin a jater, kde může docházet k akumulaci. Dospělý člověk, který přichází do 
styku s hustým provozem a inhalací těchto emisí výfukových plynů každý den má koncentraci 
platiny v moči vyšší, než člověk, který žije v místě s nižší frekvencí dopravy. Akutní toxicita 
závisí na typu platinové sloučeniny a množství. Nejvíce toxické jsou rozpustné sloučeniny. 
Avšak vzhledem k nízkým koncentracím v životním prostředí se častěji objevují chronické 
účinky. Největším zatížením je poletavý prach. A důležité jsou také interakce, při kterých se 
platina v životním prostředí může stát větším rizikem, neboť může dojít k změně vlastností  
a platina může být rozpustnější, transformovaná na více toxickou formu a boidostupnější 
[13,14,15]. 
Emise výfukových plynů spolu s platinovými kovy jsou deponovány na povrch silnice a 
nejbližší okolí, odkud jsou dál šířeny vzduchem a vodou. Tím se dostávají do půd 
v nejbližším okolí. Koncentrace klesá s rostoucí vzdáleností. Stejně tak koncentrace klesá  
i s rostoucí hloubkou, avšak z půd může docházet k transportu do podzemních vod.  
A z povrchů silnic a okolních ploch mohou být kontaminované povrchové vody [13,15]. 
 
2.4 Využití platiny 
 
2.4.1 Katalytické konvertory  
Jednou z nejdůležitějších funkcí platiny je její funkce v zařízení, které je schopné převádět 
při spalovacím procesu toxické zplodiny na méně škodlivé plyny. Tímto zařízením je 
katalytický konvektor. Proces je založen na oxidačně redukčních pochodech [16]. 
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2.4.2 Princip katalytického konvektoru 
Používání se rozšířilo ve výfukových systémech v hlavně v osmdesátých a devadesátých 
letech dvacátého století. První používaný typ automobilového katalyzátoru byl  
tzv. dvoucestný konvektor. Tento typ katalyzátoru převádí oxid uhelnatý a zbytky uhlovodíků 
na oxid uhličitý a vodu, zůstaly však potíže spojené s oxidy dusíku. Ty byly odstraněny až 
poté, kdy se začal používat trojcestný typ automobilového katalyzátoru, který odstraňuje 
oxidy dusíku ze směsi výfukových plynů [17,18]. 
Katalyzátor tvoří nosič uspořádaný do šestihranných trubiček. Pokud by se katalyzátor 
rozřízl, tak příčný řez vypadá, jak včelí plástev, složená z tenkých trubiček pro vytvoření co 
největšího reakčního povrchu. Nosič je nejčastěji z keramiky nebo legované oceli. Tento 
keramický nebo kovový povrch nosiče je potažen vrstvou porézní aluminy. Na této 
aluminiové vrstvě je nanesena katalytická vrstva tvořená platinou, respektive platinovými 
kovy. Jelikož platina nedokáže katalyzovat všechny reakce, kombinuje se v katalyzátorech 
s dalšími platinovými a vzácnými kovy. Této části automobilového katalyzátoru se říká 
aktivní část konvektoru. Ta je uzavřená v kovovém obalu, který je připojený na výfukové 
zařízení automobilu [19,20,21]. 
 
Obrázek č. 1: Zobrazení principu katalyzátoru spolu s jeho vnitřní strukturou [21] 
Po uvedení do chodu dochází k nevratným změnám v katalyzátoru, jde o chemické  
a tepelné reakce. Katalyzátor je v provozu při 600 až 700 ⁰C, to je teplota,  při které dochází 
k přeměně porézní vrstvy aluminy na neporézní formu a při této termické degradaci vznikají 
oxidy platinových kovů. Takto se platinové kovy následně uvolňují do životního prostředí. 
Jejich uvolňování je zapříčiněno několika faktory, nejčastěji typem a stářím katalyzátoru, 
teplotou výfukových plynů, typem motoru, mechanickým poškozením katalyzátoru. Je 
prokázáno, že s rostoucí teplotou výfukových plynů, stoupá i množství platiny uvolňující se 
do životního prostředí. Stálá vysoká teplota také způsobuje ztrátu aktivního povrchu. Dalším 
negativním vlivem jsou katalytické jedy, jako například olovo, fosfor, zinek a měď. Všechny 
tyto faktory narušují přilnavost katalytické vrstvy a tím dochází k mechanickým ztrátám 
platinových kovů a následnému uvolňování do životního prostředí [21,22,23,24].  
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2.4.3 Rozdělení katalytických konvektorů 
Nejpodstatnější ukazatel, podle něhož se dají katalyzátory rozdělit, je schopnost 
odbourávat toxické zplodiny. Autokatalyzátory se dělí na dvoucestné a třícestné. Způsob 
odstraňování zplodin u dvoucestného katalytického konvektoru, též označovaného jako 
oxidační, probíhá, je-li zajištěno dostatečné množství kyslíku ve spalinách. Tím dochází ke 
snížení toxického oxidu uhelnatého a uhlovodíků. Dochází k tomu současně, jednak se oxid 
uhelnatý převádí na oxid uhličitý a součastně se zbylé uhlovodíky převádí také na oxid 
uhličitý a vodu. Nejčastěji se tento typ používá ke snižování toxických z plodin u vznětových 
motorů. Hlavní nedostatek tohoto typu je, že neodbourává ze směsi oxidy dusíku, proto musí 
být technologický proces doplněn některou další dostupnou technologií, které zplodiny dusíku 
řeší. Jde o technologii EGR využívanou u dieselových motorů. Exhaust gas recirculation 
technologie pracuje na principu zpětného zavádění vyhořelého paliva chudšího na obsah 
kyslíku zpět, kde se promíchává s novým palivem za vzniku menšího množství oxidů dusíku. 
Při tom ale vznikají pevné částice, které označujeme saze a je potřeba je zachytit, proto musí 
být nezbytnou součástí filtr pevných částic [19,21]. 
Druhým typem je trojcestný katalyzátor, ten už redukuje i zplodiny oxidů dusíku. Pro tento 
typ katalyzátoru a jeho správnou funkci je důležitý poměr paliva a vzduchu. Katalyzátor 
správně funguje pouze v určitém poměru, tento poměr zajišťuje lambda sonda, což je řídící 
jednotka motoru, také nazývaná zpětnovazebná kyslíková sonda a právě ta zajišťuje nastavení 
poměru paliva a vzduchu [19,21,24]. 
 
2.5 Extrakce tuhou fází 
Přestože elektrotermická atomová absorpční spektrometrie patří k velmi přesným  
a citlivým analytickým metodám je nutné před stanovením udělat prekoncentraci pomocí 
metody SPE (solid phase extraction). Metoda extrakce tuhou fází je jednou z nejvhodnějších 
metod k prekoncentraci analytu. V současné době patří k nejvýkonnějším technikám 
dostupným pro rychlou a selektivní přípravu vzorku. Metoda extrakce tuhou fází má princip 
v zkoncentrování analytu na tuhé fázi, která se nazývá sorbent. Podstatou tedy je zachycení 
molekul látky na tuhém sorbentu, přes který dávkujeme vzorek. Během extrakce se využívá 
chemických vlastností molekul, které díky důsledku mezimolekulových interakcí ulpívají na 
sorbentu [25,26,27]. 
  
Někdy se extrakci tuhou fází říká také chemická filtrace. Metoda nabízí mnoho výhod 
oproti dalším separačním technikám, především dobrou selektivitu a úsporu použitých 
rozpouštědel. Metoda SPE je natolik univerzální, že dovoluje výhodné používání pro různé 
účely. K těm nejdůležitějším patří zkoncentrování stopového množství látek a čištění látek. 
Další účel, ke kterému může být metoda extrakce pevnou fází využita, je výměna 
rozpouštědel, kdy je analyt převeden z jedné specifické matrice do druhé, například z vodné 
do organické. Další využití metody může být derivatizace, kdy je analyt zachycen na sorbent, 
převeden na derivát a pak eluován [28,29]. 
Metoda SPE nemá složitou instrumentaci, jde o velmi jednoduchou techniku. Základem 
jsou extrakční kolonky o nejrůznějších velikostech a náplních sorbentu. V principu SPE 
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pracuje v několika krocích a průběh zakoncentrování se odehrává v několika fázích. První fází 
je kondicionace sorbentu vhodným činidlem. Poté je kolonka promyta rozpouštědlem vzorku, 
tím dojde ke smáčení sorbentu a hlavně k solvataci funkčních skupin. Zároveň se vytlačí 
vzduch z kolonky a veškerý objem se naplní rozpouštědlem. Zvolení vhodného rozpouštědla 
závisí na povaze tuhé fáze v kolonce. Jedním z nejčastěji používaných sorbentů je silikagel 
s navázaným oktadecylem, v tomto případě se na kondicionaci použije methanol a poté voda. 
Po smočení sorbentu rozpouštědlem se na kolonku dávkuje kapalný vzorek, ten je veden přes 
SPE kolonku a sloučeniny jsou ze vzorku zachyceny materiálem sorbentu v koloně. Během 
průběhu jednotlivých fází, tedy mezi kondicionací a dávkováním vzorku, nesmí sorbent 
vyschnout, pokud by se tak stalo poklesla by výtěžnost zkoncentrování analytu. Vzorek se 
dávkuje pomocí čerpadla. Důležité je nastavení průtoku, ten by měl být dostatečně nízký, aby 
se analyt co nejefektivněji zakoncentroval. Průtok vedený přes kolonku můžeme urychlit 
několika metodami, například vakuem na výstupu z kolonky nebo tlakem na vstupu kolonky.  
Po zakoncentrování analytu je možné ho dále čistit opět vhodnými rozpouštědly, tím dojde 
k odstranění nežádoucích látek ve vzorku. Někdy je promývání nahrazeno sušením, většinou 
u vodných matric, tím dojde k odstranění zbytků vody. Nakonec je z kolonky elučním 
činidlem získán žádoucí analyt v podobě vysoce čistého extraktu, který má podstatně vyšší 
koncentraci než měl původní vzorek. Závěrečným krokem metody je tedy eluce analytu. K té 
dochází opět zvolením vhodného rozpouštědla. Objem tohoto rozpouštědla musí být volen 
tak, aby došlo ke kvalitativnímu převedení závěrečného analytu do rozpouštědla. Někdy může 
být extrakční kolonka vybrána tak, aby zadržovala příměsi ze vzorku, ale analyt přes sorbent 
prošel. Celá metoda extrakce tuhou fází bývá často spojena přímo s analytickou metodou pro 
stanovení, protože ji lze snadno automatizovat a navázat na další instrumentální metody. Tím 
se zabrání kontaminaci analytu a jeho ztrátám [28,29,30,31].  
 
Obrázek č. 2: Schéma principu metody extrakce tuhou fází [32] 
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2.5.1 Sorbenty 
SPE kolonky obsahují sorbenty, které jsou založené na bázi chemicky modifikovaných 
částic silikagelu. Během této modifikace se na povrchové silanové skupiny chemicky navazují 
skupiny různých vlastností, tyto vlastnosti následně rozhodují o vlastnostech sorbentu. Pokud 
zůstane část silanových skupin volných, tím se účastní na výsledných vlastnostech sorbentu, 
takovému sorbentu říkáme neuzavřený sorbent. Naopak uzavřený sorbent označuje sorbent, 
jehož silanové skupiny jsou zcela pokryty vázanou fází a tím se uplatní jen její vlastnosti. 
Sorbenty tvoří částice velikosti o průměru asi 50 μm. Tyto částice kladou odpor protékající 
kapalině a jsou v kolonce uzavřeny fritami z polyethylenu. Separace využívá různé 
mechanismy zachycování látek, které spočívají v odlišných molekulárních interakcích mezi 
analytem a sorbentem. Jako primární označujeme hlavní interakci využívanou pro extrakci 
analytu. Vedlejší působící interakce označujeme jako sekundární. Každý sorbent nabízí 
specifickou sadu těchto interakcí a vlastností. Při volbě vhodného sorbentu musíme zvážit 
podstatu analytu, požadovaný stupeň čistoty, vlastnosti matrice vzorku a jeho hlavních 
kontaminantů a také finální analytický postup [31,32,33].  
Mezi běžně uplatňované interakce patří van der Waalsovy síly, vodíkové vazby, dipól-
dipólové interakce a kation-aniontové interakce. Van der Waalsovy síly zastupují nepolární 
interakce, tedy nepolární vázané fáze vyznačující se hydrofobními vlastnostmi. Dají se využít 
pro extrakci nepolárních a středně polárních sloučenin. Pokud se připojí u neuzavřených 
sorbentů uplatnění silanových skupin, vzroste selektivita pro bazické skupiny. Aplikace se 
podobá obráceným fázím v kapalinové chromatografii, když jako rozpouštědlo použijeme 
polární kapalinu, například vodu a z té se nejselektivněji vážou polární látky. Mezi 
nejpoužívanější funkční skupiny sem patří oktadecyl, oktyl, ethyl, cyklohexyl nebo fenyl. 
Polární interakce uplatňují vodíkové vazby a dipól-dipólové interakce. Tyto polární vázané 
fáze jsou selektivní pro polární sloučeniny. Silanové skupiny, které jsou aktivní velmi ochotně 
zachycují vzdušnou vlhkost, kolonky se proto musí uchovávat v suchém prostředí. Mezi dva 
nejpoužívanější zástupce patří silanol a aminopropyl. Oba dva mají jako primární interakci 
polární a často uplatňují i sekundární, kterou je iontová výměna. Silanová skupina je slabě 
kyselá a vyměňuje kationty, naopak aminopropylová skupina je slabě zásaditá a vyměňuje 
anionty. Z nepolárních rozpouštědel, například z hexanu, zachycuje aminopropyl molekuly 
obsahující –OH, -NH2 nebo –SH skupinu. Pokud užijeme sekundární interakci, tedy iontovou 
výměnu, která se může uplatnit ve vodném roztoku o pH = 7,8 a nižším, kdy aminoskupina 
hydronizuje a může k sobě poutat anionty. Další zástupce může být kyanopropylová skupina, 
ta zachycuje polární i nepolární sloučeniny. Mezi iontově-výměnné vázané fáze patří 
k hlavním zástupcům trimethylammoniumpropyl-chloridová báze. Ta je silným iontoměničem 
pro výměnu aniontů z vodných i nevodných roztoků za svůj chloridový anion. Naopak silným 
iontoměničem pro výměnu kationtů je kyselina benzensulfonová nebo kyselina 
propansulfonová. Kromě těchto sorbentů založených nejčastěji na silikagelu se využívají 
 i speciální sorbenty, například sorbent na bázi aluminy, tedy oxidu hlinitého. Při extrakci 
látek na tomto speciálním sorbentu se využívá extrakce na alumině, kdy se může uplatnit 
hliníkový atom jako centrální atom vznikajícího komplexu nebo může vzniknout vodíková 
vazba s hydroxylovou skupinou, protože díky vlhkosti jsou na povrchu částic aluminy 
hydroxylové skupiny. Povrch tohoto speciálního sorbentu je předem upravován roztoky, které 
mohou být kyselé, neutrální i zásadité. Dalším typickým zástupcem speciálních sorbentů je 
Florisil, tedy gel oxidu hořečnatého a křemičitého [25,31,33]. 
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2.5.2 Postup metody SPE 
Postup extrakce tuhou fází se skládá z několika kroků, které je nezbytné dodržet. Ještě před 
samotnou extrakcí je důležitá příprava vzorku. Cílem je vzorek, který svými fyzikálními  
a chemickými vlastnostmi podporuje zadržení analytu v extrakční kolonce. Pevné vzorky je 
nutné převést do roztoku. Takové vzorky často obsahují pevné nečistoty, proto je nutná 
filtrace. Pokud vzorek obsahuje částečky látek  na které se analyt adsorbuje, musí se nejdříve 
analyt z těchto částeček desorbovat. Podobně pokud je analyt chemicky vázán na velké 
molekuly ve vzorku, například léčiva vázaná na proteiny, musí být tyto vazby rozrušeny. 
Pokud máme takto připravený vzorek, můžeme začít s přípravou kolonky. Prvním důležitým 
kokem je solvatace kolonky a její předrovnovážná úprava. Když chceme, aby částečky 
silikagelu zadržovaly analyt, je nutné smáčení fáze vázané na silikagel matricí vzorku. 
Smáčivost zajistíme solvatací, tedy tím, že kolonku promýváme vhodným organickým 
rozpouštědlem, nejčastěji jde o methanol, ethanol nebo acetonitril. Pokud by se neprovedla 
fáze solvatace organickým rozpouštědlem, byl by silikagel velmi hydrofobní a nezadržoval by 
dobře analyty z vodných roztoků. Objem solvatačního rozpouštědla je obvykle 0,8-1,0 ml na 
100 mg sorbentu. Po solvataci se provede nasycení kolonky čistým rozpouštědlem analytu. 
Tím se ustanoví rovnováha mezi sorbentem v kolonce a rozpouštědlem. Například pokud 
extrahujeme vzorek v organickém rozpouštědle, kolonka by se měla upravit stejným 
organickým rozpouštědlem. Tento stupeň určuje podmínky podporující retenci analytu [25, 
31]. 
Druhým důležitým krokem je aplikace vzorku a promývání kolonky. Vzorek se nalije do 
kolonky a nechá dostatečně dlouho protékat. Čas průtoku je důležitý hlavně při iontově-
výměnné extrakci, zde by zvláště rychlé provedení mohlo způsobit, že se analyt nezadrží 
úplně. Vhodný průtok je 1-2 ml/min na 100 mg náplně kolonky. U vyšší hmotnosti sorbentu 
v kolonce je přiměřený i vyšší průtok. Po nadávkování vzorku dochází k jednomu nebo i více 
promývacích kroků. Promývání zajišťuje odstranění nežádoucích sloučenin z vázaných fází, 
aniž by byl odstraněn analyt. Nejčastěji se toto čištění provádí rozpouštědlem, ve kterém není 
analyt rozpustný. Pokud jde o iontově-výměnné nebo nepolární sorbenty je při promývání 
důležité dodržet pH. I při této fázi je důležitý průtok, protože při velkém průtoku by se 
nemusely příměsi dostatečné promýt [25,31]. 
Závěrečným krokem je eluce analytu z kolonky. Jde o finální stupeň extrakce, kdy je 
znovu získán analyt z extrakční kolonky. Tato fáze je opět provedena promytím kolonky, 
tentokrát vhodným rozpouštědlem, které eluuje analyt z vázaných fází do vhodné jímací 
nádobky. Optimální eluční objem zjistíme optimalizací SPE postupu s využitím standardů  
a zjištěním účinnosti sorpce. I zde je nezbytná kontrola rychlosti průtoku. Důležité je 
abychom získali veškerý analyt pro stanovení [25,31].  
 
2.5.3 Aplikace a další techniky 
Metoda SPE je vysoce selektivní metodou. Selektivita je dána stupněm oddělení analytu od 
ostatních příměsí v původním vzorku. Tento vysoký selektivní charakter je dán tím, že každý 
použitelný sorbent nabízí jedinečné charakteristické vlastnosti dané primárními  
a sekundárními interakcemi, které kombinuje s vlastnostmi analytu. Druhou výhodou je pevný 
sorbent, na který se extrahuje, tím vzniká velké množství použitelných kombinací sorbent-
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rozpouštědlo pro zajištění vysoce selektivní extrakce. Místo extrakčních kolonek se dají 
použít i extrakční disky. V kolonkách je práškový sorbent uzavřen fritami. Extrakční disky 
obsahují ve svém materiálu tuhý sorbent a k prosávání kapaliny se nejčastěji používá vakuum. 
Tuhý sorbent jsou také částečky silikagelu, ale zachycené v síti teflonových vláken. Použití 
takových disku se podobá filtraci. Metodu SPE a její modifikace používáme při přípravě 
vzorku na vhodnou formu pro samotnou analýzu. Hlavně tam, kde je nutné koncentrovat  
a přečistit analyt. Toho je často využíváno i při monitorování životního prostředí, kde je nutné 
stanovit sloučeniny tak nízkých koncentrací, že by bez zkoncentrování zůstaly pod detekčním 
limitem [31,33].  
Jednou z nejpoužívanějších modifikací této metody je metoda SPME, tedy mikroextrakce 
tuhou fází. Jde o vylepšený postup metody SPE. Příprava organických vzorků k analýze 
nevyžaduje použití rozpouštědel. Jedná se jednoduchou instrumentaci, kdy vlákno z taveného 
křemene, zasunuté v duté ocelové jehle, nepojené na ocelový píst, které je pokryto 
zakotvenou fází ponoříme do kapalného roztoku nebo umístíme přímo nad kapalný vzorek do 
prostředí nasyceného těkavými analyty. Tam se po nějakou dobu nechá probíhat sorpce na 
tuhou fázi a následuje přímo analytická metoda stanovení, nejčastěji jde o plynovou 
chromatografii. Vlákno se vloží do dávkovacího zařízení chromatografu, kde se nechá 
termicky desorbovat při teplotě okolo 300 ⁰C, po desorpci analyt vstupuje do 
chromatografické kolony, kde dojde k separaci a následnému stanovení [31,34].  
 
2.6 Atomová absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací 
Atomová absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací je analytickou metodou 
jejíž principem je absorpce monochromatického elektromagnetického záření fotonů o určité 
vlnové délce volnými atomy v plynném stavu. Pro určitý druh atomů mají fotony specifickou 
energetickou hodnotou. Jejich absorbované množství je tedy mírou počtu stanovených atomů, 
tedy míra absorpce záření je přímo úměrná koncentraci atomů prvku. U elektrotermické 
atomizace je jako míra obsahu prvku vyhodnocována výška přechodného signálu nebo plocha 
uzavřená křivkou jeho závislosti na čase. Propuštěné záření je detekováno detektorem [35].  
Tato metoda umožňuje hlavně stanovení kovových prvků a patří k nejpoužívanějším 
metodám anorganické prvkové analýzy. Metodu lze použít pro více jak 60 prvků periodické 
tabulky prvků. Atomová absorpční spektrometrie slouží k elementárnímu stanovení  
a kvantitativní analýze prvků nízkých koncentrací. Při stanovení se pracuje metodou 
kalibrační křivky nebo standardního přídavku. Je tedy vhodná pro stanovení celkového 
obsahu platiny ve vzorku. Instrumentální uspořádání atomové absorpční spektrometrie se 
skládá z několika částí [35,36].  
Mezi základní vybavení atomového absorpčního spektrometru patří zdroj primárního 
záření, kterým nejčastěji bývá výbojka s dutou katodou, dále atomizátor, monochromátor  
a detektor s detekčním zařízením, které zpracovává signál. Při absorpci záření, během kterého 
dojde k pohlcení energetických kvant atomů, jsou vnější elektrony převedeny ze základních 
atomových orbitalů na excitované orbitaly. V plynném stavu volné atomy mohou absorbovat 
takové množství energie, které samy vyzáří při emisi. Potom se tedy atomové absorpční 
spektrum skládá z absorpčních čar, ty odpovídají energetickým rozdílům hladin valenčních 
elektronů. Ale v absorpci jsou však významné pouze některé z nich. Zde se uplatňují hlavně 
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rezonanční přechody a ty vycházejí ze základního elektronového stavu atomu. 
Monochromatické záření absorbují atomy prvku o určité vlnové délce. Často dochází 
k absorpci pozadí, která se eliminuje korekcí, protože tok záření je při průchodu absorpčním 
prostředím oslaben jednak absorpcí, ale také rozptylem na pevných nevypařených částicích 
nebo absorpcí molekulami [31, 35].  
Jde o velmi citlivou metodu s širokým množstvím využití pro analýzy pitných, 
povrchových, užitkových a odpadních vod, v lékařství, potravinářství nebo ke stanovení 
obsahu těžkých kovů v životním prostředí [34,35]. 
 
2.6.1 Instrumentace  
Primárním zdrojem je nejčastěji výbojka s dutou katodou, kde katoda je dutý váleček 
stejného kovu, který chceme stanovit a anoda je wolframový nebo molybdenový drát. Lampa 
obsahuje argon nebo neon a během vloženého napětí vyvolá doutnavý výboj, při kterém 
vznikají ionizované atomy vzácného plynu, které následně atakují kov, protože narážejí do 
katody a vyrážejí z ní atomy kovu. Uvolněné atomy kovu se srážkami excitují a při deexcitaci 
vysílají potřebné záření, které je soustředěné do úzkých spektrálních intervalů. Výbojka může 
mít i víceprvkovou katodu, která může obsahovat až tři různé prvky [35,36].  
 
 
Obrázek č. 3: Schéma výbojky s dutou katodou [36] 
 
Další částí spektrometru je atomizátor. Ten slouží k převedení  vzorku do stavu volných 
atomů. Zde je důležitá teplota, ta musí být dostatečně vysoká, aby došlo k atomizaci. Potřebná 
teplota se pohybuje mezi 2000 – 3000 ⁰C a používá se buď plamenový nebo elektrotermický 
atomizátor. Plamenový atomizátor pracuje na principu pneumatického zmlžování nebo 
ultrazvukového rozprašování roztoku vzorku. Vzniklý aerosol je smíchán s plynem a unášen 
do plamene, kde se atomizuje. Dostatečnou absorpční dráhu zajišťuje délka plamene. 
Elektrotermický atomizátor je tvořen grafitovou trubicí, která je odporově vyhřívaná 
elektrickým proudem. Touto trubicí prochází záření. Vzorek se vnáší pomocí mikropipety na 
vnitřní stěnu trubice nebo na nosnou podložku, které se říká platforma. Pracuje se v ochranné 
inertní atmosféře, kterou tvoří proud argonu. Přitom dochází k chlazení samotné kyvety. 
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Inertní atmosféra zároveň brání oxidaci při vyšších teplotách. Vzorek může být dávkován 
kapalný, jako suspenze pevných látek nebo přímo pevný vzorek [31,35,37].  
Teplotní program má tři základní fáze rozdělené do několika kroků. První fází je sušení, při 
které dojde k odpaření rozpouštědla, druhou fází je pyrolýza nebo též žíhání, během té dojde 
za vysokých teplot k rozkladu matrice. Poslední fází je atomizace vzorku, kdy dojde 
k prudkému zahřátí během několika sekund až na teplotu atomizace, tím dojde k rozkladu 
vzorku na jednotlivé plynné atomy vzorku. Postupným odstraněním rozpouštědla a matrice 
předejdeme negativním vlivům. Místo grafitu může být trubice z kovu, který má vysokou 
teplotu tání, například se používá wolfram. Závěrečnou fází je čištění, při kterém dojde ke 
krátkodobému vypálení grafitové kyvety teplotou o něco vyšší než je teplota samotné 
atomizace. Vlivem nosného plynu dojde i k odfouknutí přebytků atomů z kyvety. Během 
stanovení hraje důležitou roli teplota, důležitá je především teplota pyrolýzy a atomizace. 
Teplotní program metody musí být optimalizován pro stanovení určitého prvku v dané matrici 
vzorku. Rozdíl mezi plamenovou a elektrotermickou atomizací je i v signálu, u plamenové 
atomizace je signál stálý, u elektrotermické atomizace je registrovaný signál přechodný  
a označuje se jako pulz [31,35,37].  
Základní součástí monochromátoru je mřížka, kde štěrbina monochromátoru propouští 
interval vlnových délek. Jako detektor slouží fotonásobič napojený na vhodné vyhodnocovací 
zařízení [37]. 
 
Obrázek č. 4: Schéma elektrotermického atomového absorpčního spektrometru [38] 
19 
 
2.6.2 Atomová spektra 
Charakteristická pro atom určitého prvku je jeho elektronová konfigurace. Absorpcí 
vhodné energie může dojít k elektronovým přechodům vnitřních a valenčních elektronů. 
Elektrony můžou přecházet do vyšších energetických stavů. Absorpcí vhodné energie může 
dojít také k uvolnění elektronu z atomu a naopak při přechodech na nižší hladiny může být 
přebytečná energie vyzařována. V ultrafialové a viditelné oblasti spektra může volný atom 
absorbovat energii z této oblasti záření za přechodu valenčního elektronu ze základního do 
excitovaného stavu. Při návratu elektronu na nižší energetickou hladinu může atom 
přebytečnou energii uvolnit ve formě elektromagnetického záření. Principem je, že elektron 
volného atomu se nachází jen na určitých energetických hladinách, pokud má tedy elektron 
přejít do orbitalu s jinou energií, přijímá nebo uvolňuje pouze takovou energii, která se rovná 
rozdílu energií těchto orbitalů, říkáme, že energie elektronu je kvantována. Potom tedy 
nejmenší kvantum energie, které může elektron přijmout nebo vydat je dáno rozdílem energií 
dvou energeticky nejbližších orbitalů. Při přechodu elektronu z orbitalu o určité energii na 
orbital o jiné energii vyzáří foton o energii rovnající se rozdílu energií těchto orbitalů  
a odpovídající vlnové délce. Při absorpci fotonu atomem naopak dojde k excitaci elektronu. 
Volné atomy tedy mohou absorbovat z procházejícího záření fotony vlnových délek 
odpovídajících energii pro excitaci elektronů a tyto vlnové délky budou zeslabeny. Proto se 
atomové absorpční spektrum jeví jako tmavé čáry na světlém pozadí. Charakterem jde  
o čárové spektrum. Spektrální čáry tvoří skupiny, kterým se říká série, do série patří vždy 
čáry, které vznikají návrtem elektronu do téže hladiny z hladiny vyšší. Každá série zhušťuje 
směrem k nižším vlnovým délkám a je ukončena čarou, které se říká hrana série, ta odpovídá 
vlnovou délkou energii potřebné k přechodu elektronu z dané energetické hladiny do volného 
stavu a tedy rovněž energii uvolněné při návratu zpět. Rezonanční čáry se označují čáry série, 
které odpovídají návratu elektronu na základní hladinu. U absorpčních spekter se uplatňují 
pouze rezonanční čáry [31,35,37].  
Zastoupení excitovaných atomů analytu v atomizovaném vzorku závisí na druhu atomů  
a teplotě. Vzhledem k tomu, že elektron má jako součást molekuly mnohem více možností 
energetických přechodů a v molekulách jsou přítomny i vazebné, nevazebné a antivazebné 
molekulové orbitaly a molekuly mají mnoho rotačních a vibračních hladin, je molekulové 
absorpční spektrum tvořeno obrovským množstvím čar umístěných blízko sebe. Ty to čáry 
splývají v pásy. Pás obsahuje spojitý interval vlnových délek, které jsou vyzařovány, proto 
hovoříme o pásových spektrech a emisní spektra se dělí na čárová nebo pásová. Čárová nebo 
také atomová spektra jsou získána u volných atomů v plynném stavu. Kovy snadno 
odevzdávají elektrony a přecházejí na kationy, proto má většina kovů nízký ionizační 
potenciál a emitují záření vlnových délek ve viditelné spektrální oblasti. Naopak většina 
nekovů má ionizační potenciál vysoký a při návratu elektronů se uvolňuje vyšší energie, 
čemuž odpovídají nižší vlnové délky nacházející se v ultrafialové oblasti. V praxi je obtížnější 
tyto čáry zachycovat. Pásová nebo také molekulová spektra splývají v pásy a skládají se 
s velmi mnoha blízko sebe umístěných čar. Tyto čáry můžeme měřit jen spektrometrem 
s velmi vysokou rozlišovací schopností [31,37].  
Dalším typem spektra může být spektrum kontinuální. To vyzařují pevné, kapalné i plynné 
substance. Toto vyzařování je rozděleno na celý obsah vlnových délek a rozdělení závisí na 
teplotě. Vyzařování takového kontinua tvoří pozadí, které limituje citlivost metod spektrální 
analýzy. Jestliže by čáry čárového spektra měly nižší intenzitu než pozadí, budou pozadím 
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překryty. Při analýze používáme pouze analytické čáry, to jsou nejintenzivnější čáry spektra 
daného prvku. Ty jsou minimálně ovlivněny jinými prvky. Pokud klesá koncentrace prvku ve 
vzorku, mizí ze spektra málo intenzivní čáry, nakonec zůstávají ty nejintenzivnější a z těch se 
určují analytické čáry. Vlnové délky těchto čar jsou tabelovány. Při měření je důležité 
monochromatické záření, proto je nutné jako zdroj záření použít stejný prvek, který budeme 
stanovovat, ten bude poskytovat emisní záření požadované vlnové délky. Absorbovat se tedy 
bude pouze ta část záření, která svými vlnovými délkami odpovídá rezonačním čarám. 
Vybere se ta čára, pro kterou je splněna největší absorpce záření. Rezonačních čar je mnohem 
méně než emisních, proto je také absorpční spektrum jednodušší než emisní [31,36,39].  
2.6.3 Korekce pozadí 
Atomové absorpční spektrometry jsou konstruovány jako jednopaprskové nebo 
dvoupaprskové. Jednopaprskové přístroje měří sekvenčně, nejdříve změří neabsorbovanou 
čáru a poté absorbovanou. Dvoupaprskové přístroje měří a porovnávají dva paprsky získané 
dělením zdrojového záření rotujícími zrcadlovými segmenty. Jeden paprsek prochází přes 
absorbující prostředí a druhý paprsek mimo absorbující prostředí, tomu říkáme srovnávací. 
Moderní absorpční spektrometry jsou vybaveny velmi účinnou metodou korekce pozadí, 
pokud se odečte příspěvek pozadí, zůstane pouze čára sledovaného prvku. V plamenové 
atomové absorpční spektrometrii se využívá ke korekci pozadí deuteriové lampy 
s kontinuálním spektrem. Pokud máme elektrotermickou atomizaci, využívá se Zeemanova 
jevu. Tento jev určuje silné magnetické pole, které štěpí energetické hladiny elektronových 
orbitalů na nižší a vyšší. To vede k rozštěpení čáry ve spektru, ta se rozštěpí na dvě blízké 
čáry, jednu nižší a druhou vyšší vlnové délky Tím dojde k posunu, nové dvě čáry jsou 
posunuty doleva a doprava a na místě původní čáry září pouze pozadí. Odečtením signálu 
ovlivněného magnetickým polem od signálu neovlivněného magnetickým polem dostaneme 
údaj korigovaný na vliv pozadí. Problém není ani měření obou signálů současně v jednom 
paprsku, protože Zeemanův jev je anizotropní a projevuje se tedy pouze ve složkách záření 
promítnutých do jedné polarizační roviny a v rovině na ní kolmé se neuplatňuje [31,35,36,40]. 
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3. CÍL PRÁCE 
 
Cílem diplomové práce je prokázat přítomnost platiny v životním prostředí, která se do 
životního prostředí uvolňuje při reakcích probíhajících v automobilových katalyzátorech. 
Metoda pro prostup prokázání platiny ve vzorcích životního prostředí zahrnuje rozklad 
vzorků, zakoncentrování analytu pomocí metody extrakce tuhou fází a závěrečné stanovení 
atomovou absorpční spektrometrii s elektrotermickou atomizací. 
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4. EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
 
Součástí experimentální části práce je popis a ověření optimalizace metody extrakce tuhou 
fází, která v tomto stanovení platiny slouží k prekoncentraci analytu za použití sorpčních 
kolonek se sorbentem silikagelu C18. Dalším krokem po zkoncentrování reálných vzorků je 
jejich stanovení pomocí atomové absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací.  
4.1 Použité přístroje a zařízení 
Ke stanovení platiny v reálných vzorcích půdy byl použit atomový absorpční spektrometr s 
elektrotermickou atomizací ET-AAS ZEEnit 60, který pochází od firmy AnalytikJena AG. 
Přístroj disponuje autosamplerem, který byl využit při dávkování vzorků a využívá 
elektrotermické atomizace a korekce pozadí Zeemanovou metodou. Všechny vzorky byly 
měřeny za použití grafitové kyvety bez platformy.  
 
 
Obrázek č. 5: Atomový absorpční spektrometr ZEEnit 60 
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Jako zdroj primárního záření byla použita platinová lampa s dutou katodou Hollow cathode 
lamp od australské firmy Photron. 
 
 
Obrázek č. 6: Platinová lampa, zdroj primárního záření v AAS 
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Prekoncentrace platiny probíhala na sorpční aparatuře Baker. Pro nasávání bylo použito 
čerpadlo PCD 82,4 K, které má čtyři kazety ISMATEC ISO649. Pomocí silikonových 
hadiček byl vzorek dávkován na SPE kolonky Bond Elut-C18 od firmy Agilent. Vakuový 
systém Baker J.T., spc-12G zajišťoval správný tlak působící na kolonky za pomoci vodní 
vývěvy.  
 
Obrázek č. 7: Sorpční aparatura k metodě SPE pro prekoncentraci reálných vzorků 
 
Obrázek č. 8: Sorpční kolonky s nadávkovaným vzorkem 
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Rozklad vzorků probíhal na varné aparatuře sestavené se zpětným chladičem, dále topným 
hnízdem LTHS 500 A THS 250. Následné odpařování vzorků se uskutečnilo na elektrické 
topné desce nebo na elektrickém vařiči ETA 2117. 
  
Obrázek č. 9: Elektrický vařič ETA 2117 
 
Obrázek č. 10: Elektrická topná deska  
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Navažování chemikálií probíhalo na digitálních analytických vahách Denver Instrument od 
firmy Merci s.r.o. 
 
Obrázek č. 11: Analytické váhy Denver Instrument pro navážku reálných vzorku 
 
4.2 Chemikálie 
Během praktické části diplomové práce byly všechny použité chemikálie čistoty p.a., tedy 
vhodné pro analýzu. Při přípravě kalibrační řady a ověření účinnosti aplikované metody byl 
zvolen standard CRM, vodný kalibrační roztok platiny o koncentraci 1 ± 0,002 g/l v 5 % HCl, 
který vyrábí společnost ASTASOL Analytika spol. s.r.o., Praha. Při kondicionaci SPE 
kolonek byl používán roztok Septonexu vyrobený firmou GNB a.s., Praha. Na rozklad 
vzorků a sorpci byly použity kyseliny a rozpouštědla – kyselina chlorovodíková  
35%, kyselina dusičná 65%, ethylalkohol absolutní a acetonitril, vše o firmy Penta, Chrudim, 
ČR. 
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Pro SPE zkoncentrování reálných vzorku byl použit nepolární hydrofobní sorbent Bond 
Elut C18  v množství 500 mg, o velikosti částic 40 µm v 3 ml kolonkách (Agilent 
Technologies, HPST s.r.o., Praha, ČR).  
 
Obrázek č. 12: Kolonky Bond Elut C18 od firmy Agilent Technologies 
 
4.3 Reálné vzorky 
Pro stanovení platiny byly analyzovány vzorky půdy, které byly odebírány na devíti různě 
dopravně frekventovaných místech na území města Brna v rozsahu pěti měsíců. 
 
4.3.1 Odběr vzorků 
Odběr vzorků probíhal na místech, kde se předpokládá největší znečištění způsobené hustě 
frekventovanou dopravou. Většinou jde o křižovatky nebo důležité dopravní tepny města 
Brna, konkrétně ulice Hradecká, zde byl odběr prováděn na dvou místech, jak ve směru  
do centra, tak v opačném směru z centra, tedy směrem do městské části Řečkovice. Dále jde  
o ulice Sportovní, Tomkovo náměstí, ulici Otakara Ševčíka, Koliště, Kotlářská, Poříčí a na 
rychlostní komunikaci D2. Všechna místa byla označena a každý měsíc probíhal odběr 
stejným způsobem, čímž byla zajištěna sourodost půdních vzorků, které byly odebírány 
z místa ležícího v těsném kontaktu s vozovkou. Po odběru byly vzorky převezeny do 
laboratoře a dále zpracovány. 
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Obrázek č. 13: Reálné vzorky půdy připravené na navážku před rozkladem 
 
4.3.2 Postup rozkladu reálných vzorků 
Jedna část vzorku byla zpracována a použita na stanovení sušiny. Druhá část byla 
zpracována a použita na rozklad pro stanovení platiny. Při postupu rozkladu reálných vzorků 
pro stanovení platiny byly vzorky po transportu do laboratoře sušeny za laboratorní teploty do 
konstantní hmotnosti. Poté následovala důkladná homogenizace, kvartace a rozklad. 
Homogenizace byla prvním krokem po usušení proto, aby došlo k co nejdůkladnějšímu 
promíchání všech částí vzorku. Poté byl každý vzorek pečlivě přenesen na filtrační papír   
a provedena kvartace. Kvartací byla snížena hmotnost pro další stanovení. Zvolená čtvrtina 
každého vzorku  po kvartaci byla dále použita k navážce pro rozklad a stanovení. Zbytek 
vzorku byl uložen, označen a uschován. Rozklad půdních vzorků probíhal klasickým 
způsobem,  na sestavené varné aparatuře s topným hnízdem a zpětným chladičem v prostředí 
lučavky královské (HCl:HNO3 - 3:1).  Do varné baňky byla kvantitativně převedena navážka 
10 g vzorku půdy, tak aby vzorek neulpěl na stěnách a převrstven15 ml HNO3. Vzorek byl 
ponechán v digestoři v prostředí kyseliny dusičné do dalšího dne. Po 24 hodinách působení 
kyseliny dusičné bylo přidáno 45 ml HCl a vzorek s lučavkou královskou byl díky topnému 
hnízdu přiveden k varu a poté rozkládán po dobu dvou hodin. Po dvou hodinách varu pod 
zpětným chladičem bylo odstraněno varné hnízdo a vzorek ponechán v digestoři dokud 
nezchladl na laboratorní teplotu. Po zchladnutí směsi byl vzorek zfiltrován přes filtrační papír. 
Po ukončení filtrace následoval závěrečný krok odpaření filtrátu na elektrické topné desce na 
objem cca 45 ml a kvantitativní převedení rozloženého vzorku do 50 ml odměrné baňky. 
Takto zpracovaný vzorek byl připravený na sorpci s použitím sorpčních kolonek metodou 
SPE. 
29 
 
 
Obrázek č. 14:  Varná aparatura s topným hnízdem a zpětným chladičem pro rozklad vzorků 
 
Obrázek č. 15: Filtrace vzorků po rozkladu 
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4.3.3 Postup stanovení půdní sušiny 
Vzorky použité ke stanovení sušiny byly vysušené za laboratorní teploty. Po usušení  
u vzorků následovala homogenizace a kvartace, stejně jako v případě přípravy na postup 
rozkladu. Po zpracování vzorků byl do předem nachystaných, vysušených a zvážených 
hliníkových misek navážen 1 g vzorku. Vzorky byly v misce rozprostřeny v tenké 
rovnoměrné vrstvě. Misky byly uzavřeny víčkem a následně sušeny 2 hodiny při teplotě  
105 ˚C do dosažení konstantní hmotnosti. Poté byly vzorky dány do exsikátoru, kde byly 
ponechány k vychladnutí. Po vychladnutí byly vzorky zváženy. Z rozdílu hmotností před a po 
vysušení byl vypočítán obsah sušiny pro každý odebraný vzorek. 
 
4.4 Postup prekoncentrace vzorků metodou SPE 
K zakoncentrování analytu došlo pomocí kolonek Bond Elut-C18, které obsahují silikagel 
modifikovaný okatadecylem C 18. Ke kondicionaci kolonek bylo použito 10 ml ethanolu, 
poté 10 ml vody a třetím roztokem bylo 10 ml Septonexu o koncentraci 0,001 mol/l. Poté 
byl na kolonku nanesen vzorek a v závěrečném kroku byl sorbent promyt 10 ml acetonitrilu, 
který byl elučním činidlem. Tím byl nasorbovaný komplex platiny vyeluován ven z kolonky  
a jímán do zkumavky. Následně byl eluát kvantitativně převeden do teflonové misky a dán 
k odpaření na topnou desku. Odpařením většiny rozpouštědla došlo k zakoncentrování 
analytu. Takto zkoncentrovaný analyt byl převeden do 10 ml odměrné baňky a doplněn po 
rysku 0,1 mol/l kyselinou chlorovodíkovou. Správnost použité metody a její návratnost, 
respektive výtěžnost byly potvrzeny v diplomové práci, ve která se ověřovala výtěžnost 
tohoto postupu pomocí roztoku standardu, kterým byl vodný roztok 0,01 mol/l HCl o 
koncentraci platiny 40 μg/l a 0,001 mol/l septonexu.  
 
 
Obrázek č. 16: Strukturní vzorec silikagelu  
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4.5 Měření vorků pomocí ET-AAS 
Pro měření byly použity již optimalizované podmínky, které byly ověřeny. Tabulka č. 1 
uvádí podmínky a parametry, při kterých probíhalo měření reálných vzorků. Tabulka č. 2 
uvádí nastavení teplotního programu atomového absorpčního spektrometru, které je 
vyobrazeno na Obrázku č. 13. 
Tabulka č.1: Nastavené podmínky a parametry měření  ET-AAS 
Kyveta Grafitová, bez platformy 
Šířka štěrbiny 0,2 nm 
Objem nástřiku 20 µl 
Vlnová délka 265,9 nm 
Proud 8 mA 
 
Tabulka č.2: Nastavení teplotního programu ET-AAS 
  Teplota (⁰C) Rampa (⁰C/s) Doba zdržení (s) Čas (s) 
Sušení 90 5 20 34 
Sušení 105 3 20 25 
Sušení 110 2 10 12,5 
Pyrolýzy 1600 250 10 16 
Atomizace 2300 1400 8 8,5 
Čištění 2400 500 4 4,2 
 
 
 
Graf č. 1: Grafické znázornění teplotního programu ET-AAS 
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4.6 Volba rozsahu kalibrační řady 
Pro volbu pracovního rozsahu kalibrační řady byla zvolena kalibrační řada, která umožňuje 
do svého rozsahu zahrnout dostatečně široký rozsah koncentrací pro stanovovaný analyt, 
kterým byly sloučeniny platiny v půdě. Rozmezí koncentrací bylo zvoleno podle diplomové 
práce [13], která se zabývala prvotní optimalizací stanovení platiny s využitím metody 
extrakce do tuhé fáze. Takové rozmezí bylo zvoleno i pro tuto diplomovou práci, která se 
zabývá monitoringem obsahu platiny a jejích sloučenin v půdách na území města Brna. 
Absorbance jednotlivých bodů byly měřeny vždy třikrát. Za optimálních podmínek při 
nastaveném teplotním programu činí hodnoty LOD pro platinu 1,137 µg/l a LOQ 3,791 µg/l. 
 
Graf č. 2: Kalibrační křivka 
 
4.7 Experimentální ověření optimalizace SPE 
Bylo provedeno experimentální ověření již dříve optimalizovaných postupů metody 
extrakce tuhou fází. Sorpce probíhala na kolonce Bont Elut C18, nejprve byla kolonka 
promyta 10 ml ethanolu, poté promyta 10 ml destilované vody a kondicionovaná 10 ml 
roztoku 0,001 mol/l Septonexu. Následovala sorpce 50 ml roztoku standardu platiny o 
koncentraci 40 µg/l. Po sorpci byla kolonka opět promyta 10 ml destilované vody. Eluce byla 
provedena 10 ml acetonitrilu, eluát byl kvantitativně převeden do teflonové misky a odpařen 
na topné desce na objem 1 ml. Odparek byl převeden do 10 ml odměrné baňky a doplněn 0,1 
mol/l HCl po rysku. Poté byla určena koncentrace platina vypočtena návratnost sorpce. Tento 
pokus byl proveden třikrát. Za těchto podmínek činila návratnost sorpce 95%, což odpovídá 
výsledkům již dříve optimalizovaným výsledkům. 
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5. VÝSLEDKY A DISKUZE 
5.1 Výsledky stanovení platiny v půdních vzorcích 
Celkem bylo měřeno 44 reálných vzorků půdy odebraných na uvedených místech města 
Brna. Obsah platiny byl zjišťován po dobu pěti měsíců – září 2014, říjen 2014, listopad 2014, 
prosinec 2014 a leden 2015. Místa, na kterých se odebíraly vzorky půd, byla zvolena podle 
předpokladu největšího znečištění, které způsobuje hustě frekventovaná doprava. Šlo o ulice 
Koliště, Sportovní, Kotlářská, Tomkovo náměstí, ulici Otakara Ševčíka, Poříčí, na rychlostní 
komunikaci D2 a na ulici Hradecká ve směru do centra a v opačném směru, do Řečkovic. 
Tato vzorkovací místa byla vybrána hlavně s ohledem na diplomovou práci [34], ve které bylo 
v těchto vzorkovacích bodech stanovováno palladium, s využitím biomotinoringu. Výsledky 
této diplomové práce poslouží k rozšíření informací o výskytu platinových kovů v těchto 
vzorkovacích bodech. 
 
Obrázek č. 17: Přehled míst odběrů půd na mapě města Brna (mapy.cz) 
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Tabulka č. 3: Přehled míst odběru půd s GPS lokací 
Onačení na mapě Místo odběru GPS lokace 
1 Hradecká Řečkovice 49˚13᾿47.300"N, 16˚34᾿48.300"E 
2 Hradecká centrum 49˚13᾿47.759"N, 16˚34᾿47.560"E 
3 Sportovní 49˚13᾿21.656"N, 16˚36᾿15.039"E 
4 Tomkovo náměstí 49˚12᾿47.963"N, 16˚38᾿16.412"E 
5 Otakara Ševčíka 49˚11᾿27.825"N, 16˚38᾿54.364"E 
6 D2 49˚09᾿17.185"N, 16˚37᾿47.436"E 
7 Koliště 49˚11᾿35.136"N, 16˚36᾿57.035"E 
8 Kotlářská 49˚12᾿24.625"N, 16˚36᾿03.952"E 
9 Poříčí 49˚11᾿11.716"N, 16˚35᾿44.651"E 
 
Obsah platiny byl stanoven ve všech 44 reálných vzorcích. Veškeré naměřené hodnoty 
koncentrace platiny u všech reálných vzorků byly nad mezí detekce. Mez detekce, tedy 
hodnota LOD, je pro platinu 1,137 µg/l. Pod touto hodnotou nebyl stanoven žádný z reálných 
vzorků. Mez stanovitelnosti, tedy hodnota LOQ, je pro platinu 3,791 µg/l. Pod mezí 
stanovitelnosti byla naměřena pouze jedna hodnota a to koncentrace platiny na ulici Otakara 
Ševčíka v lednu 2015. Všechny ostatní stanovené koncentrace platiny v reálných vzorcích půd 
byly v rozmezí 10 – 25 µg/kg. Rozdílnost koncentrací je nepatrná a je pravděpodobně 
způsobena rozdílnými meteorologickými podmínkami. Vzhledem k tomu, že odběry 
probíhaly po dobu pěti měsíců a navíc v zimním období, je pravděpodobné, že docházelo 
k prudkým výkyvům těchto podmínek (časté srážky, mráz, chemická úprava komunikací, 
atd.). Největší rozdíl ve výsledcích je u hodnoty na ulici Koliště v měsíci prosinci 2014, 
naměřená hodnota je 100,8 µg/kg. Chybějící hodnota pro ulici Kotlářská v měsíci listopad 
2014 je z důvodu technických překážek v místě odběru, které mi neumožnily provést odběr 
vzorku. 
 
Tabulka č. 4: Přehled naměřených hodnot koncentrací platiny u reálných vzorků  
Místo odběru Naměřená koncentrace platiny v jednotlivých měsících (µg/kg) 
  Září 2014 Říjen 2014 Listopad 2014 Prosinec 2014 Leden 2015 
Koliště 10,34 11,75 11,54 100,8 19,58 
Sportovní 10,45 13,73 23,28 15,61 12,29 
Kotlářská 10,23 14,19 * 12,45 13,26 
Tomkovo náměstí 11,17 13,37 21,16 10,48 13,27 
Otakara Ševčíka 11,83 11,05 13,35 17,21 < LOQ 
 Poříčí 10,85 13,89 16,54 17,63 9,765 
D2 14,51 13,28 13,17 18,06 9,098 
Hradecká centrum 11,20 12,46 14,66 11,35 10,97 
Hradecká Řečkovice 13,95 10,88 22,05 16,66 4,943 
* místní podmínky neumožnily odběr vzorku 
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Graf č. 3: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na 
odběrovém místě Koliště 
 
 
Graf č. 4: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na ulici 
Sportovní 
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Graf č. 5: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na ulici 
Kotlářská 
 
 
Graf č. 6: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na 
Tomkově náměstí 
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Graf č. 7: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na ulici 
Otakara Ševčíka 
 
 
Graf č. 8: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na 
Poříčí 
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 Graf č. 9: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na 
odběrovém místě na D2 
 
 
Graf č. 10 Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na 
ulici Hradecká ve směru do centra 
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Graf č. 11 Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro jednotlivé měsíce na 
ulici Hradecké ve směru do Řečkovic 
 
Graf č. 12: Grafické znázornění naměřených dat reálných vzorků pro stanovení platiny pro 
jednotlivé měsíce na všech odběrových místech 
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5.2 Výsledky stanovení půdní sušiny 
Ve všech odebraných půdních vzorcích byl obsah sušiny stanoven gravimetricky jako 
rozdíl navážky vzorku jeho váhy před a po usušení. Sušení probíhalo po dobu 2 hodiny při 
teplotě 105 ˚C do konstantní hmotnosti. Ve všech odebraných vzorcích půdy byl 
gravimetricky stanoven podíl sušiny v rozsahu 93 – 99 %. Všechny získané výsledky jsou 
vztahovány k těmto hodnotám, to znamená, že jsou vztaženy na 1 kg sušiny daného půdního 
vzorku. 
Tabulka č. 5: Přehled naměřených hodnot sušiny u reálných vzorků  
Místo odběru Stanovení půdní sušiny v jednotlivých měsících (%) 
  Září 2014 Říjen 2014 Listopad 2014 Prosinec 2014 Leden 2015 
Koliště 97,94 96,39 97,01 93,97 98,26 
Sportovní 95,45 95,41 96,32 96,64 97,75 
Kotlářská 96,59 96,69 * 97,83 94,75 
Tomkovo náměstí 97,47 97,03 96,68 97,96 96,67 
Otakara Ševčíka 97,13 98,11 96,83 98,71 97,77 
Poříčí 99,27 98,89 97,95 97,59 97,59 
D2 99,16 98,74 98,19 98,43 98,47 
Hradecká centrum 98,92 98,35 98,57 99,03 95,99 
Hradecká Řečkovice 98,77 98,91 97,79 98,27 98,23 
* místní podmínky neumožnily odběr vzorku 
 
 
Graf č. 13: Grafické znázornění naměřených dat pro stanovení sušiny reálných vzorků pro 
jednotlivé měsíce na všech odběrových místech 
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6. ZÁVĚR 
 
Tato diplomová práce se zabývá problematikou uvolňování platiny a jejích sloučenin do 
životního prostředí. Vstupuje do něj při reakcích v automobilových katalyzátorech. Ze 
získaných výsledku je patrné, že platina touto cestou opravdu vstupuje do životního prostředí. 
Vzhledem ke stále se zvyšující dopravě je to v celkem zásadní míře, hlavně ve velkých 
městech. Hlavní příčinou je stále větší automobilový provoz a s tím související katalytické 
reakce probíhající v automobilovém katalyzátoru, ve kterém je platina jako katalyticky 
působící kov. Je to jedna z nejdůležitějších funkcí platiny. Katalytický konvektor je zařízení, 
které je schopné převádět při spalovacím procesu toxické zplodiny na méně škodlivé látky. 
Proces je založen na oxidačně redukčních pochodech, avšak uvolňuje se při něm platina a 
další platinové kovy. Jelikož je patrné, že se platina dostává do životního prostředí tímto 
způsobem, a automobilová doprava prudce stoupá, je v poslední době častou otázkou další 
působení platiny na jednotlivé složky životního prostředí. Jde hlavně o zátěž, kterou 
způsobuje, ale také o její chování, distribuci a vzájemné interakce s dalšími látkami 
v životním prostředí. V životním prostředí se látky potkávají současně, působí vzájemně  
a tím, že spolu společně reagují, se ovlivňují i jejich vzájemné účinky. Může dojít 
k interakcím, při kterých se platina v životním prostředí může stát větším rizikem, neboť 
může dojít ke změně vlastností a platina se může stát rozpustnější, biodostupnější nebo se 
transformovat na více toxickou formu než byla ta původní.  
V životním prostředí jsou nejdostupnější rozpustné formy platinových kovů, které mohou 
přímo ovlivňovat zdraví člověka i životní prostředí. Platina je významný rizikový prvek jak 
pro lidské zdraví, tak pro životní prostředí. Pro lidské zdraví vzniká největší zdravotní riziko 
při inhalaci platinových kovů, které jsou navázané na částice poletavého prachu. Největším 
zatížením jsou tedy především emise výfukových plynů. Člověk, který přichází do styku 
s hustým provozem a inhalací těchto emisí výfukových plynů každý den, má vyšší 
koncentraci platiny v moči než člověk, který žije v místě s nižší frekvencí dopravy.  
Vzhledem k nízkým koncentracím v životním prostředí se často objevují i chronické účinky 
působení těchto emisí. 
Emise výfukových plynů spolu s platinovými kovy jsou deponovány na povrch silnice  
a nejbližší okolí, odkud jsou dál šířeny vzduchem a vodou.  Vzduchem se platinové kovy šíří 
do míst i na velké vzdálenosti. Z povrchů silnic a okolních ploch dochází ke kontaminaci půd 
a podzemních a povrchových vod. Platina se tedy šíří dál do životního prostředí a vstupuje do 
všech cyklů životního prostředí. Tím se dokáže přirozeně dostat až do potravního řetězce  
a způsobovat zdravotní potíže.  Metoda pro prostup prokázání platiny ve vzorcích životního 
prostředí zahrnuje rozklad vzorků, zakoncentrování analytu pomocí extrakce tuhou fází  
a závěrečné stanovení atomovou absorpční spektrometrií s elektrotermickou atomizací.  
 Ke stanovení platiny byly použity půdní vzorky, které byly odebírány na devíti různě 
dopravně frekventovaných místech na území města Brna po dobu pěti měsíců – od září 2014 
do ledna 2015. Místa byly vybraná podle předpokladu největšího znečištění způsobeného 
hustě frekventovanou dopravou, jde o ulice Hradecká, Sportovní, Tomkovo náměstí, Otakara 
Ševčíka, Koliště, Kotlářská, Poříčí a na rychlostní komunikaci D2. Celkem bylo měřeno 44 
reálných vzorků. Obsah platiny byl stanoven ve všech vzorcích nad mezí detekce.  
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Mez detekce pro platinu je 1,137 µg/l. Pod tuto hodnotu nebyl stanoven žádný z reálných 
vzorků Mez stanovitelnosti je pro platinu 3,791 µg/l. Pod touto hodnotou byla naměřena 
pouze jedna koncentrace u vzorku z ulice Otakara Ševčíka v odběru z měsíce ledna 2015. 
Všechny ostatní výsledné hodnoty koncentrace platiny byly naměřeny v rozsahu  
10 – 25 µg/kg. Rozdílnost je nepatrná a je pravděpodobně způsobena rozdílnými 
meteorologickými podmínkami. Vzhledem k tomu, že odběry vzorků probíhaly po dobu pěti 
měsíců a v zimním období, zcela určitě docházelo k prudkým výkyvům těchto podmínek 
(časté srážky, mráz, chemická úprava komunikací). Největší skok je u hodnoty na ulici 
Koliště v měsíci prosinec 2014, naměřená hodnota je 100,8 µg/kg. Chybějící hodnota pro ulici 
Kotlářská v měsíci listopad 2014 je z důvodu technických překážek v místě odběru, které 
neumožnily provést odběr vzorku. 
 Ve všech odebraných půdních vzorcích byl spolu s platinou také stanoven obsah sušiny. 
Obsah sušiny byl stanoven gravimetricky, jako rozdíl navážky vzorku jeho váhy před a po 
usušení. Ve všech odebraných reálných vzorcích půdy byl gravimetricky stanoven podíl 
sušiny v rozsahu 93 – 99 %. Všechny získané výsledky jsou vztahovány k těmto hodnotám, to 
znamená, že jsou vztaženy na 1 kg sušiny daného půdního vzorku. 
Téměř s jistotou se dá říct, že s rostoucí automobilovou dopravou, stoupá množství platiny 
v životním prostředí. Výsledky jednoznačně prokazují uvolňování platiny prostřednictvím 
automobilových katalyzátoru a tím prakticky nepřetržitý zdroj znečištění životního prostředí. 
Proto je nezbytné sledovat hodnoty platiny a platinových kovů ve všech složkách životního 
prostředí, především v místech s hustě frekventovanou dopravou. Získané výsledky se dají 
použít k porovnání pro další stanovení platiny nebo ostatních platinových kovů. 
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8. SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK A SYBMOLŮ  
ET-AAS - atomová absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací 
CRM - certifikovaný referenční materiál 
SPE – z angl. solid phase extraction - extrakce tuhou fází 
EGR – z angl. exhaust gas recirculation - recirkulace výfukových plynů 
LOD – z angl. lith of detection - limit detekce 
LOQ – z angl. lith of quantification - limit stanovitelnosti 
 
 
